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• Abstract : 

DE4308794 C Solid esterquats. are prepd. by quaternising fatty acid triethanolamine esters of formula (I) with an alkylating agent, in presence of (a) a 
fatty alcohol, fatty acid monoglyceride or dialkyl ether as dispersant, and opt of (b) a fatty alcohol polyglycol ether, fatty acid monoglyceride 
polyglycol ether, fatty acid polyglyceride polyglycol ether, polysorbate or alkyloligoglucoside as emulsifler. In the formula R1C06-22C (un)satd acvl 
gp.; R2, R3=Hor RICO; and m+n+p=0-10. * 
Pref., the emulsifler is an adduct of 10-40 FO onto esters of 12-18C fatty acids with technical oligoglycerol mixts. or onto sorbitan esters with lauric 
palmitic, stearic and/or oleic acid. 

USE/ADVANTAGE - A hair care compsn. contg. 14-86 wt.% of (I), 14-86% of dispersant, 5-30% of emulsifler and water to 100% is claimed. The 
compsn. may be a shampoo, rinse or setting compsn. (I) have better dispersibility in water and stability on storage, and are free from solvents, esp. 
alcohols. Aq. solns. of (I) remain homogeneous, with constant viscosity, on storage. The hair is more easily combed, and electrostatic charge is 
reduced. (Dwg.0/0) 

EP-689532 B A process for the production of solid esterquats with improved dispersibility in water, in which fatty acid triethanolamine esters 
corresponding to formula (I): RlCO-(OCH2CH2)nOCH2-CH2-N(CH2CH20(CH2CH2 0)pR3-CH2CH20(CH2CH20)m-R2 (I) in which RICO is a 
saturated and/or unsaturated acyl radical containing 6 to 22 carbon atoms, R2 and R3 independently of one another represent hydrogen or have the same 
meaning as RICO and n, m and p together have a value of 0 or I to 10, are quaternized with alkylating agents in known manner in the presence of 
dispersants selected from the group consisting of (a) fatty alcohols and/or (b) dialkyl ethers. (Dwg.0/0) 

US5718891 A Solid esterquats. are prepd. by quaternising fatty acid triethanolamine esters of formula (I) with an alkylating agent, in presence of (a) a 
fatty alcohol, fatty acid monoglyceride or dialkyl ether as dispersant, and opt. of (b) a fatty alcohol polyglycol ether, fatty acid monoglyceride 
polyglycol ether, fatty acid polyglyceride polyglycol ether, polysorbate or alkyloligoglucoside as emulsifler. In the formula RlCO=6-22C (un)satd acvl 
gp.; R2, R3=HorRlCO;and m+n+p=0-10. ' 
Pref., the emulsifler is an adduct of 10-40 FO onto esters of 12-18C fatty acids with technical oligoglycerol mixts. or onto sorbitan esters with lauric, 
palmitic, stearic and/or oleic acid. 

USE/ADVANTAGE - A hair care compsn. contg. 14-86 wt.% of (I), 14-86% of dispersant, 5-30% of emulsifler and water to 100% is claimed. The 
compsn. may be a shampoo, rinse or setting compsn. (I) have better dispersibility in water and stability on storage, and are free from solvents, esp. 
alcohols. Aq. solns. of (I) remain homogeneous, with constant viscosity, on storage. The hair is more easily combed, and electrostatic charge is 
reduced. (Dwg.0/0) 
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© Verfahren zur Herstellung von festen Esterquats mit verbesserter Wasserdispergierbarkeit 

® Feste Esterquats mit verbesserter Wasserdispergierbar- 
keit werden erhalten, Indem man Fettsauretriethanolamine- 
ster der Forme! (I), 

RlcO-t0Ca 2 CS2] ll 0CH2CH2-W-CH2CH20[CH2Ca2O] - ^R2 (I) 

I 

CB2CH20[C&2CB20]pR 3 

in der R'CO fur einen gesattigten und/oder ungesattigten 
Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 2 und R* unabhan- 
gig voneinander fur Wasserstoff Oder R 1 CO und n, m und p 
in Summe fur 0 oder Zahlen von 1 bis 10 stehen, in 
Gegenwart von 

a) Dispergatoren, ausgewShlt a us der Gruppe, die von 
Fettalkoholen, Fettsauremonoglyceriden und Dialkylethern 
gebildet wird, und gegebenenfalls 

b) Emulgatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von 
^ Fettalkoholpolyglycolethern, Fettsauremonoglyceridpolygly- 
y colethern, Fettsaurepolyglyceridpolyglycolethern, Polysorba- 

ten und Alkyloligoglucosiden gebildet wird, 
in an sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln quater- 
<J> niert. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft feste Esterquats mil verbesserter Wasserdispergierbarkeit, die man erhalt, indera man 
Fettsauretnethanolammester in Gegenwart von Dispergatoren und gegebenenfalls Emulgatoren quaterniert 
rnittdn enthalten sowie die Verwendung der Stoffe zur Herstellung von Haarpflege- 

Schadigungen der Haarstruktur sind die Folge h&ufigen Bleichens, Dauerwellens. Farbens, starker UV-Bela- 
stung, Waschens der Haare mit entfettenden Tensiden sowie das Ergebnis einer normalen Alterung. Das Haar 
wird sprode und verliert semen Glanz. Des weiteren findet beim Kammen des Haares eine elektrostatische 

Wb£ t„ B l ^m?^™ "schwert Haarpflegemittel mit einer kammbarkeitsterbessernden 
W rkung haben daher erhebliche Bedeutung auf dem Kosmetikmarkt erlangt Derartige Mittel kdnnen bei- 
nSX S H a n 9 FO r S*? Spal t n& CineS Aerosol-Schaums oder auch in Fornfvon Emulstonen ^ Creme ?WnS) 
nach der Haarwasche im noch nassen Haar verteiit und entweder nach einigen Minuten Einwirkungszeit 
ausgespUIt oder auf dem Haar belassen werden. onwincungszeit 

AmiJSESSS T" Verbes . ser " ng de , r Haarstruktur haben sich kationische Tenside, insbesondere quaternSre 
-l g t" T beui P ie ! swe, . se DistearyldimethylammoniumcUorid (DSDMAC) alleine oder in 
. w- , 2 mit verschiedenen wachsartigen Zusatzen, wie Kohlenwasserstoffen, Fettalkoholen oder Fett- 
saureesternbewahrt[ParfKosni lS6. 157(1975)]. Von Nachteilisthierbeijedoch.daBdiegenanntenKationteS- 
de eine unzureichende b.ologische Abbaubarkeit aufweisen und somit bei Eintragung in OberflachenSsTer 
.mLauederZe.t.eFunktionsrahigkeitaquatischerLeb^^ 

tan ESj^T^ Patentanme ,. ldun g DE-A1 35 27 974 sind darttber hinaus Ester des Betains mit Fettalkoho- 
len oder Fettalkoholpolyglycolethern fur den Einsatz in sauren Haarpflegemitteln bekannt. Die Betainester 

serung, Antistatik, Gnff und Ausspttlverhalten unbefriedigend und zudem im sauren Bereich nicht hydrolysesta- 

In der alteren Deutschen Patentanmeldung DE-A1 41 38 630 hat die Anmelderin bereits voreeschlasen als 
katiomsche Tens.de quaternierte Fettsauretriethanolaminester-Salze, sogenannte "Esterquats? Sen Haar 
toSXSZTT In d ^ P . raxis . hat . sich i«loch gezeigt, daB sowohl die WaSerd^erg KSdter 
Produktcals auch ihre Lagerstabihtat nicht immervollzufriedensteUendist 

v«.rh«^;!f w dM |* rmdu ng hat , somit darin bestanden, ein Verfahren zur Herstellung von Esterquats mit 
n!ZS££^^ Und h5hCrer L ^^it zu entwickeln, die sich mit VorteiS 

RiCO- [ OCH2CH2 ] n OCH2CH2-N-CH2CH20[CH2CH20] m -R2 ( T ) 

I 

CH 2 CH20[CH2CH20]pR3 

d u[» Rl< ?° f0r e'nen gesattigten und/oder ungesSttigten Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen R 2 und R3 
" sTenen!Rernr rt tn °* * C ° ^ P h Summe fflr Tahl™ % 

SSSIiSSiSSr * Fetta,k ° h0,en ' ^^iyc^n und Dial- 
S0 b) Emulgatoren. ausgewahlt aus der Gruppe, die von Fettalkoholpolyglycolethern, Fettsauremonorivcerid- 
polyglywletoFettsau^ 

wird, in an sich bekannter Weise mit Alkylierungsmitteln quaterniert B«w»oen geoiiaet 

Oberraschenderweise wurdegefunden,daB sich die Quaternierung von Fettsauretriethanolaminestern auch in 
55 Gegenwart der genannten Dispergatoren und gegebenenfalls Emulgatoren durchfuhren laBt Auf diese WeisS 
werden losemittel reie. insbesondere alkoholfreie, feste Esterquats erhalten, die sich feSt^SJSwS 
renlasseaDieErfmdungschlieBtdeErkenntnisein.dafidernachtraglicheZua^ 

zu nach konventionellen Verfahren hergestellten Esterquats die wLwdhpeiglo*fflKodS?SS 

60 f SS£ ^ H hr - e " e l rha, i llche » Ff ^« a " besonders lagerstabil sind, d. h, auch bei tengerer LaSSgEX. 
gen bleiben und eine konstante Viskositat aufweisen. Produkte. denen schon bei der Quaternierung Diswreato- 
ren und Emulgatoren zugesetzt worden sind, ergeben nach AufKSsen in Water unmittelbar^H^affiSel 
mit ausgezeichneten anwendungstechnischen Eigenschaften. naarpnegemmei 
, T,u.S atS "ll ,en b u ekann te Gruppe kationischer Tenside dar, die Qblicherweise durch Veresterung von 
65 Tnethanolamm bzw. Triethanolaminpolyglycolethern mit Fettsluren und nachfolgende Quatemierune i K 

Serto^oTSs 'men £ W Tft ""T^! 7* E & M ™ *<* Estlrqua^sind beTsp'fsweS 
/ 10ft ov j b n r * i°^i e den Ubersichtsartikeln von O. Ponsati in C R. CED-KongreB, Barcelona 167 

(1992)undR.PuchtainCR.CED-KongreB,Sitges,59(1993)beschrieben. Barcelona, 107 
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DE 43 08 794 CI 

Im Sinne des erfindungsgematten Verfahrens werden vorzugsweise technische Mono-/Di-/Triester-Gemische 
eingesetzt, bei denen der Veresterungsgrad im Bereich von 1,2 bis 2,2. vorzugsweise 1,5 bis 1,9 Hegt Besonders 
bevor«igt sind Ester, die sich von technischen C12/18- bzw. Cie/is-Fettsauren, wie beispielsweise Palmfettsaure 
Kokosfettsaure oder Talgfetteaure ableiten und eine Iodzahl im Bereich zwischen 0 und 40 aufweisen kennen 

/Vis geeignete Dispergatoren kommen insbesondere Fettalkohole der Formel (II) in Frage 

R 3 -OH (II) 

in der R 3 fur einen AlkyI- und/oder Alkenylrest mit 1 2 bis 22 Kohlenstoffatomen steht 

Typische Beispiele sind Laurylalkohol. Myristylalkohol. Cetylalkohol, Palmoleylalkohol, Stearylalkohol Iso- 
stearylalkohol 0Ma^koh O l,Elaidyl^ 

hoi und I Erucylalkohol sow.e deren technische Gemische, wie sie beispielsweise bei der HochdrackhydrierW 

**^to}^<^™0^hg*mit 12 bis ^™™s<™™ 16 bis 18 Kohlenstoffatomen eingesetzt 
Als weitere Dispergatoren k6nnen Fettsauremonoglyceride der Formel (III) eingesetzt werden 

OH 
I 

OH-CH2-CH-CH2O-COR 4 {HI) 

in ?°n 0 rs? s , atti ete und/oder ungesattigte Acylreste mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen steht 
fhSSZ u£? lSP} * sind Monoglycende der Laurinsaure. Myristinsaure. Palmitinsaure, Palmoleinsaure. Stea- 
nnsaure. Isosteannsaure, Olsaure. Elaidinsaure, PetroselinsSure. Arachinsaure. GadoIeinsSure, Behensaure und 
§K£Sr^ Cren tC - ChniSCh J e Mi 4 s $ hun « en - wie sje beispielsweise bei der Druckspaltung von Fetten und 
8£L^£LS^m?^ M .onoglyceride der Laurinsaure. Palmitinsaure. StearfnsSure uSoder 
S ?i 1 den Monoglycenden handelt es sich ebenfalls urn bekannte Stoffe, die beispielsweise 

^iSESTi von f R; ndertal g u <>der Sonnenblumentf neuer ZOchtung und nachfolgender Anre cherung 
™m F?n«, *l k » Ia ^stillat,on erhalten werden konnen. Oblicherweise gelangen technische MonSS 
zum Emsatz. die einen Gehalt an Di- und Triglyceriden von in Summe unter 40 Gew.-% aufweisen kcX 
Als weitere Dispergatoren kommen schlieBlich auch Dialkylether der Formel (IV) in Betracht 

R 5 -0-R 6 (IV) 

stehen. R5 R ' Unabhangig voneina "der fttr Alkyl- und/oder Alkenylreste mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen 
Auch hierbei handelt es sich um bekannte Stoffe, die nach den einschlagigen Verfahren der Dranarativen 

2H^^, Werde " k0nnen - Verfahren ™ ihrer Herstellunffbeispiel wefse durch Kondens;" 

tion von Fettalkoholen in Gegenwart von p-ToIuolsulfonsaure, sind beisDielsweise aus Buir <5™ ■ rwm c™™ 

Swht sind symmetnsche Dialkylether bevorzugt, die 6 bis 12 Kohlenstoffatomen in den AlkVlresten SS? 
ftXT 1 *? vor,ell h afth ,abensteh Dialkylether der Fom^fJVitr^^mduR^^SSS^^ 
fefhSdS^ 

Als Emulgatoren kommen beispielsweise Fettalkohoipolyglycolether der Formel (V) in Betracht 
R 7 O-(CHgCH20),H 

in der R 7 fQr einen Alkylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und q fur Zahlen von 10 bis 40 steht 
Typische Beispiele sind Anlagerungsprodukte von durchschnittlich 10 bis 40. vorzugsweise 20 bis 25 Mol 

logt^S^ EO.Adduk,die eine konventionelle oder tin^nJSTZ 

FeftsL^ VOn **** 10 * 40 M °' E « d » 

OH 
I 

OH-CH 2 -CH-CH2-OCOr8 ^ 

in der R«CO fur einen Acylrest mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen steht Typische Beispiele sind Anlaeenimamro 
dukte von durchschnittlich 10 bis 40. vorzugsweise 20 bis 25 Mol Ethylenoxid an teKche ^LauSu^mono 
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. D 2"S i ! e „ r f! 1 ?" ignet sind . Fet tsaV reoli S°g 1 y cerid Polyg>y«>lether, d.h. Aniagerungsprodukte von durch- 
schnittlich 10 bis 40, vorzugsweise 20 bis 25 Mol Ethylenoxid an Ester von Fettsauren mit 12 bis 18 Kohlenstoff- 
atomen mit technischen Oligoglyceringemischen. Typische Beispiele sind Addukte des Ethylenoxids an Mono- 
5 KinJ^ Trf -' Tctra -' Penta " Und/oder OHgogiycerins mit Uurinsaure! 

Weiter in Betracht kommen Polysorbate, dh. Aniagerungsprodukte von durchschnittlich 10 bis 40 Mol 
a^a So J&? nert ?; 1 ? Fra g e '. de L re ' 1 Fettsturekomponente sich von Uurinsaure, Palmitinsaure. Stea- 
9 W %\ mm ? IS&U -a abl 5" etTv P! sche B «spiele sind Addukte von durchschnittlich 10 bis 40, vorzugsweise 

,0 ^Inns^Xt&r' D " ,SeSqUi - Und/0dCr TrieSterdeS S ° rbitanS mh LaUrinSaure ' PaJtinsau - 
Als weitere Emulgatoren k6nnen schlieBlich Alkyloligoglucoside der Formel (VII) eingesetzt werden 

R 9 0-[G] z (VII) 

" me'nundzK^ 

Typische Beispiele sind Alkyloligoglucoside der Formel (VII), in der R 9 fttr einen Alkylrest mit 8 bis 18 
vorzugsweise 12 bis 14 Kohtenstoffatomen und z fur Zahlen von 1,1 bis 1,7 steht ' 
Wie zuvor schon erlSutert, besteht der Kern der Erfindung darin, ein leicht dispergierbares Esterauat zu 
wThTk' d T dCr D "P er P to . r ™ d gegebenenfalk der Emulator schon wahrend de Stn^zSem 
E^ZZ* ^ ZU J? r ^^hilderten anwendungstechnischen Vorteilen. wird auf dlese Wei?e 

fc umganjen. erforder,lche Mitverwendung eines organischen Ldsungsmittels in der Quaternierungsstu- 

dJs iR^SS J^"™" diC ^."WmaBen Esterquats die Dispergatoren in solchen Mengen enthalten, 
daB ihr Anteil 10 bis 90 vorzugsweise 50 bis 70 Gew.-% - bezogen auf das Endprodukt - betragt Der AnteU 
der Emulgatoren kann 0 bis 30, vorzugsweise 5 bis 20Gew.-% - bezogen auf das EndprodukT- I betraEen 
Praktisch bedeutet dies, daB die Alkylierung in Gegenwart mindestens eines Dispergato? TurchgefOhrt wird 
Die Erfindung schl.eBt jedoch die M6glichkeit ein. daB die Alkylierung auch in Gefenwan t mffisten? eTneT 
Tlf"^ E ™^™ «*>!*■ F«r die EinsteUung eines gfwOnschten D^r%™£TLu&- 
torgehaltes im Endprodukt ist es erforderlich, die berechnete Menge Dispergator bzw. Emulgator dem Ester vor 

Mengen Oder leichtem UnterschuB einsetzt - bei erhehten Temperaturen gerQhrt .IK^B £l£k 
tion kann nichtumgesetztes Alkylierungsmittel durch Zugabe einer geringen Men K e Amtoos^ 
G ycn zerstSrt werden. AUAlkylierungsmittel kommen in diesemZ^ 

fateund Ethylenoxid - letzteres in Gegenwart von Dialkylphosphaten - in Betracht ^VoSuSLse beSftdas 
erfindungsgemaBe Verfahren methylquaternierte Esterquats in Form ihrer Chloride od" MlSulfa ^ 
sowieEsterquat-Salze,diemitl bis 5 Mol Ethylenoxid quaterniertworden sind Methyisulfat Salze 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betrifft Haarpflegemittel enthaltend 

45 5 bis 30 Gew.-% Emulgatoren, 

mit der MaBgabe, daB sich die Prozentangaben mit Wasser zu 1 00 Gew.-% addieren. 

Im Sinne des erfindungsgemaBen Verfahrens werden die Haarpflegemittel unmittelbar erhalton inH» m 
die Fetuauretriethanolaminester in Gegenwart der entsprechenden Sen Ki^^S SStotT 
" T Z HTT Reaktion ?P rod «kt anschlieBend in Wasser test bL dispergier? S ^^t jedcJh SSs 

S^JSStfSEtlLr * Di ^ a - k0 « 'Nasser z?,tn tftS 

fp^^ r ?S?t gem "i e !. Sind l ?* iesem Zusammenhang beispielsweise Haarshampoos, Haarspttlungen, Haar- 

55 ssassssis! tsssr 2u veretehen: vom,gsweise weisen *• Mittef *» £» bS 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaitlichen Produkte sind leicht in Wasser disperrierbar Die 
Dispersionen bzw. Emulsionen sind homogen und lagerbestandig und weisen ausgezeiite^S 

Ssi&t^^^^^ 

L Herstellungsbeispiele 

i V S^ n n fM en lJ±? r ^ halsk S 1, ?f? "* Rah / er ' In nenthermometer und Destillationsaufsatz wur- 
£ sew -% £^ " 149 «<» ™>l>Triethanolamin und 1,4 g 

50 gew.-%ige unterphosphonge Sture gegebea Ober einen Zeitraum von 4h wurde die Reaktionsmi- 

zaM umerhXvJ^f "SFPT* ^ auf eine Tem P e ™^ von 160'C erhitzt, bis die Si 
SJirSSS » ♦ lag. AnschheBend wurde der rohe Talgfettsauretriethanolaminester abgekuhlt, der 
Reaktionsansatz entspannt und unter stSndigem RQhren innerhalb von 15 min 1 Liter Luft durchgeieitet 
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dnXSS^^ ^ RDhrer ' Tr °P ftri chter und RuckfluBktthler wurde 

erne Mscnung von 45 g (0,1 mol) des Esters aus a) in 105 g Dispergator A (Cifi/is-TalBfettalkohoirR 

m.sch wurde alshellfarb.ge,wachsartige Masse erhalten, die anschlieBend mechanischgeschupptS 

II* Anwendungstechnische Beispiele 
be Die wasserfreien, festen Esterquat* aus I) wurden in eine saure HaarspUlung der folgenden Rezeptur eingear- 



10 



Esterquat 

Emulgator 

Wasser 



5,7 Gew.-% 
0,5Gew.-% 
ad 100Gew.-°/o 



sem $ dS dH WeSr f e 5 7 ,stear y |a,k ° h0, -2<> EO (Eumulgin* B2, F«LHenkel KGaA, Dflsseldorf/FRG) einge- 

Tabelle 1 
Viskositatsmessungen 



Bsp. 


Esterquat 


Dispergator 


Viskositat (mPas) 


1 d 


2 d 


15 d 


1 


Al 


A 


9000 


9400 


8250 


2 


A2 


B 


9100 


9300 


8300 


3 


A3 


C 


9050 


9350 


8300 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



PatentansprQche 

FeXSe^ mh VerbeSSCrter Wasserdispergierbarkeit, bei den, raa „ 55 



R 1 CO-[OCH 2 CH2] n OCH2CH2-N-CH2CH20[CH2CH20] m -R2 



I 



(I) 



CH 2 CH 2 0[CH2CH20]pR3 



60 



65 



5 



DE 43 08 794 CI 



a) Dispergatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von Fettalkoholen, Fettsauremonoglyceriden und 
Dialkylethern gebildet wird, und gegebenenfalls 

b) Emulgatoren, ausgewahlt aus der Gruppe, die von Fettalkoholpolyglycolethern, Fettsauremonogly- 
ceridpolyglycolethern, Fettsaurepolyglyceridpolyglycolethern, Polysorbaten und Alkyloligoglucosiden 
gebildet wird, 

in an sich bekannter Weise mit Alkyiierungsmitteln quaterniert 

Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man als Emulgatoren Anlagerungsprodukte 
von durchschnittlich 10 bis 40 Mol Ethyienoxid an Ester von Fettsauren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen mit 
technischen Oligoglyceringemischen einsetzt. 

3. Verfahren nach den AnsprQchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB man als Emulgatoren Anlage- 
rungsprodukte von durchschnittlich 10 bis 40 Mol Ethyienoxid an Sorbitanester einsetzt, deren Fettsaure- 
komponente sich von Laurinsaure, Palmitinsaure, StearinsSure und/oder Olsaure ableitet 

4. Haarpflegemittel t enthaltend 

14 bis 86 1 Gew.-% quaternierte Fettsauretriethanolaminester-Salze gemaB der allgemeinen Formel (I) des 
Anspruchs 1, v ' 

14 bis 86 Gew.-% Dispergatoren, 
5 bis 30 Gew>-% Emulgatoren, 



mit der MaBgabe, daB sich die Prozentangaben mit Wasser zu 100 Gew.-% addieren. 



